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(54) Formation d'un revetement ceramique a gradient de composition par depot physique en 
phase vapeur sous faisceau d'electrons 



(57) On met en pace dans une chambre (14) une 
cible composite en forme de barreau (20) forme de pou- 
dres ceramiques et pr6sentant une composition non 
uniforme en direction longitudinale, et on introduit dans 
la chambre au moins un substrat (10) sur lequel un re- 
vetement ceramique ayant un gradient de composition 
doit etre forme. 

La face superieure du barreau est balayee par un 
faisceau d'electrons afin de provoquer la fusion du ma- 
teriau du barreau a sa face superieure et la formation 



d'un nuage de vapeur-dans la chambre sous pression 
reduite. On utilise un barreau (20) presentant une plu- 
rality de couches superposdes de compositions diffe- 
rentes, la composition etant, au sein de chaque couche, 
uniforme dans toute la section transversale du barreau. 
Chaque couche du barreau comprend de la zircone et 
au moins un oxyde choisi par des oxydes de nickel, de 
cobalt, de fer, d'yttrium, d'hafnium, de cerium, de lanth- 
ane, de tantale, de niobium, de scandium, de samarium, 
de gadolinium, de dysprosium, d'ytterbium et d'alumi- 
nium. 
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Description 

Arriere-plan de I'invention 

[0001] L'invention est relative a la formation de reve- 5 
tements ceramiques sur des substrats et notamment a 
la fabrication de barreaux ou cibles utilisables comme 
sources pour former de tel revdtement par dep6t physi- 
que en phase vapeursous faisceau d'electrons. 
[0002] Un domaine particulier d'application de Inven- 
tion est la formation de revetements externes cerami- 
ques de barrieres thermiques pour des pieces metalli- 
ques en superalliages telles que des aubes ou distribu- 
teurs de turbines a gaz. 

[0003] Afin d'optimiser le fonctionnement de turbines 
a gaz, notamment de turboreacteurs, on cherche a les 
f aire f onctionner aux temperatures les plus elevees pos- 
sibles, ce qui permet d'accroTtre le rendement, de dimi- 
nuer la consommation specifique en carburant et de re- 
duire les emissions polluantes (oxydes de carbone, sou- 
fre, azote) et les imbrules. 

[0004] Les pieces de turboreacteurs exposees aux 
temperatures les plus elevees, notamment aubes et dis- 
tributees de turbines, sont habituellement realisees en 
alliages metalliques refractaires, ou superalliages, a ba- 
se nickel ou cobalt, et sont munies de revetements de 
protection. 

[0005] Ces revdtements de protection sont generale- 
ment des revetements multicouches formant barrieres 
thermiques et composes d'une partie de revetement ex- 
terne en ceramique a faible conductivity thermique et 
d'une partie de revdtement interne metallique prote- 
geant le superalliage contre I'oxydation et la corrosion 
et favorisant I'adherence du revdtement ceramique ex- 
terne. La partie de revetement interne metallique, ou 
sous-couche de barriere thermique, est habituellement 
de type aluminiure. Elle peut etre aussi de type MCrAlY 
ou le metal M est Ni, Co ou Ni+Co. Un film d'alumine se 
developpe a la surface de la sous-couche, qui favorise 
I'accrochage du revetement externe ceramique. 
[0006] Le revetement externe en ceramique est ge- 
neralement forme par un procede de depot physique en 
phase vapeursous faisceau d'electrons. Un tel procede 
permet en effet la croissance de revetement a morpho- 
logie colonnaire apte a bien supporter les differences 
de contraintes thermomecaniques dans les differentes 
couches de la barriere thermique. 
[0007] Ce procede de depfit, connu sous la denomi- 
nation EB-PVD ("Electron Beam- Physical Vapour De- 
position" pour dep6t physique en phase vapeur sous 
faisceau d'electrons) consiste a introduire un ou plu- 
sieurs substrats dans une chambre de depdt dans la- 
quelle a ete placd un barreau, ou cible, formant une 
source dont la composition correspond a celle du reve- 
tement ceramique a former. Dans Implication particu- 
liere envisagee, les substrats sont les pieces metalli- 
ques en superalliage munies d'une sous-couche metal- 
lique de barriere thermique. 



[0008] Le barreau est place verticalement et sa sur- 
face superieure est balayee par un faisceau d'electrons 
qui provoque la fusion superficielle du materiau du bar- 
reau. La chambre est sous vide, ce qui permet la forma- 
tion d'un nuage provenant de ['evaporation du materiau 
du barreau. Le materiau evapore se depose par con- 
densation sur les substrats entraTnes en rotation face 
au nuage d'evaporation. Le processus est poursuivi jus- 
qu'a obtention de I'epaisseur desiree de revdtement, par 
consommation progressive du barreau. 
[0009] Le matdriau le plus couramment utilise pour 
des revetements ceramiques de barridres thermiques 
pour pieces de turbine a gaz en superalliage est la zir- 
cone (Zr0 2 ) stabilisee par I'oxyde d'yttrium (Y 2 0 3 ) ou 
zircone yttriee. 

[0010] Les performances exigees aujourd'hui, et en- 
core plus a I'avenir, de ces revdtements cdramiques 
sont telles qu'elles ne peuvent plus etre remplies par un 
revetement forme d'une couche d'un meme materiau 
ceramique. 

[0011] C'est pourquoi il a ete propose de realiser des 
revetements ceramiques multi-couches avec des cou- 
ches de compositions differentes assurant des fonc- 
tions particulieres. 

[0012] Ainsi, le brevet US 5 683 825 decrit un revete- 
ment ceramique avec une couche de materiau rdsistant 
a I'erosion en alumine ou carbure de silicium deposee 
par depot physique ou chimique en phase vapeur sur 
une couche de zircone yttriee colonnaire. 
[001 3] La demande de brevet WO 00/09778 decrit un 
revdtement ceramique avec une couche superieure 
composee de zircone stabilisee a I'oxyde de scandium 
ou d'hafnium possedant une stabilise thermique elevee 
aux hautes temperatures et une couche inferieure de 
zircone yttriee permettant I'accrochage avec la sous- 
couche metallique. 

[0014] Des lors qu'elle implique la realisation de plu- 
sieurs cycles de depot utilisant des sources differentes, 
la formation de revetements cdramiques multicouches 
entraine des coQts tres importants. 
[0015] La realisation de revetements ceramiques en 
une phase continue a ete proposee, mais au prix d'une 
complexification du procede de depfit physique. 
[0016] Ainsi, dans la demande de brevet EP 0 705 
912, il est propose de reduire la conductivite thermique 
en alternant des depots par EB-PVD et PAPVD ("Plas- 
ma Assisted Physical Vapour Deposition" , ou dep6t phy- 
sique en phase vapeur assiste par plasma). 
[0017] Dans la demande WO 96/11288, la conducti- 
vite thermique est diminuee en alternant des dep6ts de 
couches nanometriques de zircone yttriee et d'alumine, 
les dep6ts etant formes par EB-PVD en utilisant deux 
sources distinctes. 

[0018] Le brevet US 5 350 599 propose de realiser 
une structure multicouche en modifiant la morphologie 
des couches consecutives d'une meme composition par 
variation de la rotation des substrats a revetir. 
[0019] Quant au brevet US 5 792 521 , il propose de 
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r6aliser des depots multicouches par balayage de sour- 
ces differentes form6es par des cibles positionnees de 
maniere sp6cifique dans la chambre de depdt. 
[0020] II a ete encore propose de realiser un revete- 
. ment de protection presentant un gradient de composi- s 
tion dans son epaisseur par EB-PVD, au moyen d'un 
barreau ou source contenant les differents constituants 
des couches du revetement. 

[0021] Ainsi, le brevet US 6 287 644 decrit un proces- 
sus au cours duquel differents constituants du barreau 
sont evapores success ivement dans Tordre de pression 
de vapeur decroissante. Un revetement de protection 
est forme avec une composition variant de facon conti- 
nue d'une sous-couche metallique ddposee sur une pie- 
ce en superalliage jusqu'a un revetement externe c6ra- 
mique. 

[0022] Quant a la demande de brevet EP 1 096 037, 
elle decrit I'utilisation comme barreau d'un lingot com- 
posite forme par un bloc de zircone yttriee dans lequel 
sont inclus des inserts en m6tal, ou en melange metal- 
ceramique, ou en ceramique, chaque insert occupant 
une fraction de la section transversale du lingot, 
[0023] Avec ces deux derniers procedes, la surface 
balayee par le faisceau d'electrons contienttoujours des 
materiaux destines a differentes couches du revete- 
ment a former. En d6pit de I'existence de tensions de 
vapeur differentes, il est en pratique impossible de con- 
troler le proc6de de maniere a obtenir une composition 
precise predeterminee dans chaque couche du revete- 
ment forme. 

[0024] En outre, la realisation d'un lingot avec des in- 
serts de differentes formes, comme dans EP 1 096 037, 
est delicate. 

[0025] Un procede de depot physique en phase va- 
peur utilisant un lingot forme de poudres ceramiques de 
granulomeres differentes, non frittees, est decrit dans 
le document US 6 168 833. 

[0026] La possibilite de faire varier la composition du 
lingot afin de r6aliser un revetement a gradient de com- 
position est evoqu6e mais sans autre indication. 
[0027] Enfin, on connait du brevet EP 1 158 061 un 
procede de formation d'un materiau stratifie forme de 
couches de poudres de composition differentes qui sont 
comprimees dans un moule et frittees. Le materiau est 
utilise pour realiser un barreau paralieieptpedique ou cy- 
lindrique par decoupe a travers les strates superpos6es 
de materiau. Le barreau est soumis a un traitement ther- 
mique pour former, par fusion, une fibre a gradient de 
composition. 

Objets et resume de I'invention 

[0028] La presente invention a pour but de permettre 
la realisation d'un revetement c6ramique a gradient de 
composition dans son epaisseur par un procede 
EP-PVD, en un seul cycle continu de d6p6t, sans com- 
plication particultere du procede ou de ('installation de 
depdt et avec un contrfile precis de la composition des 



differentes couches du revetement. 
[0029] Selon un premier objet, I'invention vise un pro- 
cede comprenant les etapes de : 

mise en place dans une chambre d'une cible com- 
posite en forme de barreau forme de poudres cera- 
miques et presentant une composition non unifor- 
me en direction longitudinale, 
introduction dans la chambre d'au moins un subs- 
trat sur lequel un revetement c6ramique ayant un 
gradient de composition doit etre forme, et 
balayage d'une face superieure du barreau par un 
faisceau d'electrons afin de provoquer la fusion du 
materiau du barreau a sa face superieure et la for- 
mation d'un nuage de vapeur dans la chambre sous 
pression reduite, 

proc6d6 selon lequel on utilise un barreau 
presentant une plurality de couches superposees 
de compositions differentes, la composition etant, 
au sein de chaque couche, uniforme dans toute la 
section transversale du barreau, et chaque couche 
comportant de la zircone et au moins un oxyde choi- 
si parmi des oxydes de nickel, de cobalt, de fer, d'yt- 
trium, d'haf nium, de cerium, de lanthane, de tantale, 
de niobium, de scandium, de samarium, de gadoli- 
nium, de dysprosium, d'ytterbium, et d'aluminium 
de sorte que le revetement ceramique forme sur le 
substrat parconsommation progressive du barreau 
reflete la variation de composition du barreau. 

[0030] La composition du barreau peut varier d'une 
couche a I'autre par palier(s) ou de facon progressive. 
[0031] Chaque couche du barreau comprend de la 
zircone, avantageusementde=la zircone stabilisee. Un 
ou plusieurs composants autres que la zircone stabili- 
see sont ajoutes, afin de conf6rer au revetement cera- 
mique une ou plusieurs fonctions particulieres. 
[0032] La fonction d'accrochage du revetement sur le 
substrat peut etre favorisee par I'ajout d'oxyde d'yttrium 
a la zircone, une ou plusieurs couches du barreau au 
moins dans sa partie consomm6e en premier compre- 
nant alors de la zircone yttriee. 
[0033] La fonction de diminution de conductivite ther- 
mique peut §tre assur6e par I'ajout d'au moins un com- 
posant choisi notamment parmi des oxydes de nickel, 
de cobalt, de fer, d'yttrium, d'hafnium, de cerium, de lan- 
thane, de tantale, de niobium, de scandium, de sama- 
rium, de gadolinium, de dysprosium et d'ytterbium. 
[0034] La fonction de resistance a Pabrasion dans les 
couches superficielles peut etre f avoris6e par la presen- 
ce d'alumine. 

[0035] La fonction de stability thermique peut etre 
renforcee par la presence d'au moins un composant 
choisi parmi notamment des oxydes cites plus haut pour 
la diminution de la conductivite thermique, ainsi que 
d'un compose choisi parmi des composes a structure 
pyrochlore, des composes du type Garnet et des com- 
poses a structure magn6toplumbite. 
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[0036] Le gradient de composition entre deux cou- 
ches au sein du barreau peut dtre obtenu par variation 
des proportions des memes composants constitutifs 
des deux couches ou en realisant les deux couches 
avec des composants differents. 5 
[0037] La presente invention a aussi pour objet de 
fournir un barreau apte a former une cible ou source 
pour ia mise en oeuvre du procdde, ainsi qu'un procede 
de fabrication d'un tel barreau. 

Breve description des dessins 

[0038] L'invention sera mieux comprise a la lecture de 
la description ci-apres a titre indicatif, mais non limitatif, 
en reference aux dessins annexes, sur lesquels : 

la figure 1 est une vue tres schematique d'une 
chambre de depot pour la formation de revetements 
sur des substrats par le procede EB-PVD ; 
ia figure 2 est une vue schematique d'un mode de 
realisation d'un barreau composite selon un mode 
de mise en oeuvre de l'invention ; 
la figure 3 est une vue schematique partielle en cou- 
pe montrant I'assemblage de deux galets constitu- 
tifs d'un barreau composite ; 
Ea figure 4 est une vue schematique d'un mode de 
realisation d'un barreau composite selon un autre 
mode de mise en oeuvre de l'invention ; 
la figure 5 est une vue tres schematique montrant 
une installation pour la fabrication d'un barreau 
composite conforme a l'invention ; et 
la figure 6 est une vue tres schematique montrant 
une autre installation pour la fabrication d'un bar- 
reau composite conforme a l'invention. 

Description detaill6e de modes de realisation 

[0039] Dans la description qui suit, il sera fait referen- 
ce au domaineparticulierd'application de l'invention qui 
consiste dans la realisation de revdtements externes 
ceramiques sur des sous-couches de barrieres thermi- 
ques pour des pieces de parties chaudes de turbines a 
gaz, telles que des aubes mobiles ou distributeurs en 
superalliage pour turboreacteurs. L'invention est toute- 
fois applicable a la realisation de revetements cerami- 
ques a gradient de composition sur des substrats autres 
que des pieces en superalliage munies d'une sous-cou- 
che metallique de barriere thermique. 
[0040] II existe diff6rents proced6s pour former une 
sous-couche metallique de barriere thermique sur une 
piece en superalliage, notamment pour former une 
sous-couche en un materiau de type aluminiure. Ces 
procedes, qui n'entrent pas dans le cadre de la presente 
invention, ne seront pas d6crits en detail. La technique 
la plus couramment utilisee est i'aluminisation par ce- 
mentation. 

[0041] II est bien connu aussi d'introduire dans ia 
sous-couche metallique de type aluminiure un element 



actif qui renforce la fonction de barriere de diffusion vis- 
a-vis d'eiements du superalliage metallique. En effet, de 
tels elements seraient susceptibles d'affecter I'integrite 
et la persistance du film d'alumine qui se forme a la sur- 
face de la sous-couche et favorise I'accrochage du re- 
vetement c6ramique. Ces elements actifs sont notam- 
ment le zirconium, I'hafnium, I'yttrium et les lanthanides. 
Le ou les elements actifs peuventetre allies ou associes 
separement avec un ou plusieurs constituents de la 
sous-couche metallique pour etre deposes ensembles 
par un processus de d6pdt physique en phase vapeur, 
d'une composition de type MCrAlY ou M est Ni et/ou Co 
et/ou Fe, par eiectrophorese, ouparaluminisation, leou 
les elements actifs etant incorpores dans le c6ment. 
[0042] Afin de former le revdtement c6ramique, un ou 
plusieurs substrats constitues de pieces en superalliage 
munies d'une sous-couche metallique de barriere ther- 
mique sont introduits dans une chambre de d6p6t par 
EB-PVD telle que montr6e tres sch6matiquement par la 
figure 1 . 

[0043] Le ou chaque substrat 10 (un seul est repre- 
sent6) est monte sur un support rotatif 1 2 a I'interieur de 
ia chambre 14. Celle-ci est relive a une source de vide 
(non representee) par une conduite 16. 
[0044] Un gen6rateur 18 situe dans la chambre pro- 
duit un faisceau d'eiectrons qui est dirige vers la face 
superieure d'une cible, ou source 20. Celle-ci est sous 
forme d'un barreau cylindrique dispose verticalement. 
La face superieure du barreau 20 affleure dans une cu- 
vette 22. 

[0045] Sous I' effet du balayage par le faisceau d'eiec- 
trons, la partie superieure du barreau 20 entre en fusion 
et, en raison du vide r6gnant dans la chambre, il se for- 
me un nuage de vapeur 24. Celui-ci se condense sur le 
substrat 10 qui est entrame en rotation pour former un 
depot uniforme. Le materiau depose est determine par 
la composition du barreau 20. 

[0046] Une chambre de d6p6t par EB-PVD telle que 
decrite succinctement ci-avant est bien connue en soi 
de sorte qu'une description plus detainee n'est pas n6- 
cessaire. 

[0047] Selon l'invention, on forme sur le substrat un 
d6p6t c6ramique a gradient de composition par utilisa- 
tion d'un barreau composite qui reproduit, sur sa lon- 
gueur, la composition du revdtement a former. 
[0048] Comme indique plus haut, un revetement ex- 
terne c6ramique pour une barriere thermique de piece 
de turbine a gaz en superalliage est forme habituelle- 
ment de zircone, de preference de zircone stabilis6e a 
I'oxyde dyttrium qui favorise I'accrochage sur la sous- 
couche metallique. Un ou plusieurs autres composants, 
gen6ralement mais non n6cessairement sous forme 
d'oxydes, peuvent etre introduits a diff6rents niveaux du 
revetement afin de conf6rerdes proprietes particulieres 
a celui-ci, ou de renforcer ses proprietes. 
[0049] Ainsi, la conductivite thermique du revdtement 
peut dtre abaiss6e par introduction d'au moins un com- 
posant choisi notamment parmi des oxydes de nickel, 
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de cobalt, de fer f dyttrium, d'haf nium, de c6rium, de Ian- 
thane, de tantale, de niobium, de scandium, de sama- 
rium, de gadolinium, de dysprosium et dytterbium. Le 
ou les composants (autres quyttrium) sont de pr6f6ren- 
ce introduits dans une ou plusieurs couches du revete- 5 
ment autres que la ou les couches inferieures afin de 
ne pas affecter Taccrochage sur la sous-couche metel- 
lique. 

[0050] La resistance du revetement a I'abrasion peut 
etre amglioree par introduction d'alumine dans la ou les 
couches superieures. 

[0051] La stabilite thermique du revetement peut etre 
renforcee par ajout dans une ou plusieurs couches, d'au 
moins un compose choisi parmi des composes a struc- 
ture pyrochlore, des composes de type Garnet 
(Y 3 AI 5 0 12 ), et des composes a structure magnetopium- 
bite (LaMgAI-cjO-jg). 

[0052] De preference, le revetement reste majoritai- 
rement forme de zircone yttri6e dans toutes ses cou- 
ches. Le ou les composants additionnels sont de prefe- 
rence presents eventuellement dans chaq ue couche du 
revetement a concurrence, au maximum, de 20% en 
poids. 

[0053] Le gradient de composition du revetement 
peut rgsulter d'une variation en proportion de ses cons- 
tituants d'une couche a I'autre, ces constituants restant 
les memes, et/ou d'une variation de la composition 
d'une couche a I'autre. 

[0054] Cette variation d'une couche a I'autre peut etre 
realisee par palier(s). Comme montre tressch6matique- 
ment par la figure 2, le barreau 20 comprend alors un 
nombre fini de couches 20a, 20b,... differentes nette- 
ment differenciees. Ces couches peuvent avoir des 
epaisseurs differentes. 

[0055] Le barreau 20 peut etre realise en une seule 
piece ou, comme montre par la figure 3 en plusieurs pie- 
ces ou galets superposes 26a, 26b,... de compositions 
differentes. Les galets peuvent etre en forme de disques 
simplement superposes, ou presenter des reliefs com- 
piementaires 27a, 27b tels que plots et evidements ou 
nervures et rainures favorisant leur assemblage et as- 
surant un meilleur maintien du barreau. 
[0056] En variante, la variation de composition du bar- 
reau peut etre continue comme montre sch6matique- 
ment par la figure 4, le barreau 20 etant alors forme 
d'une quasi-infinite de couches. 
[0057] Quel quesoitle mode de realisation, le barreau 
20 pr6sente au sein de chaque couche, une composi- 
tion uniforme dans toute sa section transversale. 
[0058] Le revetement forme sur le substrat reproduit, 
au fur et a mesure de la consommation du barreau, le 
gradient de composition de celui-ci. Du fait que chaque 
couche du barreau pr6sente une composition homoge- 
ne, la composition du bain forme a la surface du barreau 
est homogene et correspond a celle de la couche affleu- 
rante. De la sorte, la composition de chaque couche du 
revdtement forme peut etre precis6ment contr6l6e, et le 
gradient de composition du revetement refiete celui du 



barreau. 

[0059] Le barreau, ou chaque couche ou galet qui le 
constitue, est realise avantageusement par melange, 
compression et frittage de poudres ceramiques. 
[0060] Selon un premier mode de realisation, conve- 
nant plus particulierement pour un barreau dont la com- 
position varie par paliers, les poudres ceramiques cons- 
tituant chaque couche sont m6langees separ6ment. 
[0061 ] Les poudres sont melangees en milieu liquide, 
par exemple dans de I'eau ou dans un solvant organi- 
que. Un liant organique peut etre ajoute dans cette bar- 
botine afin de facilrter le pressage ulterieur des poudres. 
Les melanges de poudres additionn6s eventuellement 
de liant sont ensuite sech6s. 

[0062] Dans le cas du mode de realisation de la figure 

2, avec un barreau realise en une seule piece, les com- 
positions ainsi prepares pour les differentes couches 
sont introduites dans I'ordre voulu dans un moule ayant 
la forme du barreau a r6aliser. 

[0063] Comme le montre la figure 5, ces compositions 
peuvent etre stockees dans des distributeurs vibrants 
respectifs 30, 32 (deux seulement sont representes). 
Les sorties des distributeurs sont ouvertes sequentiel- 
lement dans i'ordre voulu. Les poudres passent a tra- 
vers une grille ou tamis 34 et sont recueillies dans le 
moule 36 porte par une table vibrante 38. La quantite 
de poudres extraite de chaque distributeur correspond 
a I'epaisseur d6siree pour la couche correspondante du 
barreau a realiser. 

[0064] Apres introduction de differents melanges de 
poudres dans le moule, une compression est realisee 
par pressage isostatique a froid. La pression de compo- 
sition appliquee est de preference comprise entre 5 
MPa et 150 MPa. Unecuisson est ensuite realisee dans 
un four en eievant la temperature jusqu'a un palier maxi- 
mum compris de preference entre 800°C et 1 500°C, 
avec contrdle de la vitesse de montee en temperature 
pour eiiminer les produits organiques eventuellement 
presents sans affecter la cohesion du barreau. On ob- 
tient ainsi un barreau en une seule piece a couches se- 
parees et composition variant par paliers. 
[0065] Dans le cas du mode de realisation de la figure 

3, chaque galet est realise separgment par moulage du 
melange de poudres approprie, composition par pres- 
sage isostatique a froid et cuisson dans des conditions 
similaires a celles decrites ci-avant. 

[0066] Dans le cas du mode de realisation de la figure 

4, on prepare s6par6ment differents melanges de pou- 
dres, Tun comprenant de la zircone stabilisee, par 
exemple de la zircone yttri6e et chacun des autres com- 
prenant la meme zircone stabilisee additionnee d'un 
composant supplemental re respectif devant etre intro- 
duft a un ou plusieurs niveaux du barreau. Le pourcen- 
tage en masse du composant supplemental addition- 
n6 a la zircone yttrige dans chaque melange correspond 
au maximum devant etre present dans le barreau. 
[0067] Les differents melanges sont introduits dans 
des distributeurs vibrants respectifs 40, 42 dont deux 
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seulement sont represents sur la figure 6. Le debit de 
sortie de chaque distributeur est regie par ramplitude 
des oscillations qui lui sont appliquees etpar ajustement 
de la section de sortie 41 , 43. 

[0068] Selon la composition desiree a un niveau don- . 
ne du barreau, des melanges de poudres sont extraits 
d'un seul distributeur ou, simultanement, de plusieurs 
distributeurs, en reglant le debit de sortie. 
[0069] Les poudres extraites passent a travers une 
grille ou tamis 44 et sont acheminees par un melangeur 
45 a un moule 46 supporte par une table vibrante 48. 
[0070] Le melangeur 45 assure I'homogeneisation 
des melanges de poudres provenant eventuellement de 
plusieurs distributeurs. On pourra utiliser un melangeur 
rotatif a ailettes tel que represents. D'autres types de 
melangeurs de poudres sont utilisables, par exemple 
des m6langeurs vibrants. 

[0071 ] Une transition sans palier de la composition du 
barreau d'une couche a I'autre peut ainsi etre realisee 
en augmentant progressivement le debit d'un ou plu- 
sieurs distributeur(s) et en reduisant progressivement 
le debit d'un ou plusieurs autres distributeur(s). 

Exemple 1 

[0072] Un barreau forme de deux couches distinctes 
est realise au moyen d'une installation telle que celle de 
la figure 5. 

[0073] Dans un premier distributeur, on introduit un 
melange de poudres realise comme suit : 

melange de 93 g de poudre de zircone Zr0 2 et de 
7 g de poudre d'oxyde d'yttrium Y 2 0 3 sous forme 
de granules de dimension environ egale a 150 u,m, 
le melange etant realise en milieu aqueux avec un 
liant organique; 
sechage du melange. 

[0074] Dans un deuxieme distributeur, on introduit un 
melange de poudres realis6 comme suit : 

melange de 93 g de poudre de zircone Zr0 2 , de 7 
g de poudre d'oxyde d'yttrium Y 2 0 3 et de 5,26 g de 
poudre d'oxyde de nickel NiO sous forme de granu- 
les de dimension environ egale a 1 50 ujti, le melan- 
ge etant realise en milieu aqueux avec un liant or- 
ganique, 

sechage du melange. 

[0075] Dans un moule cylindrique a section circulaire 
de 50 mm de diametre et de 150 mm de hauteur, on 
introduit d'abord du melange de poudres contenu dans 
le premier distributeur, jusqu'a atteindre 75 mm de hau- 
teur, puis on complete le remplissage du moule avec du 
melange de poudres issu du deuxieme distributeur. 
[0076] Les poudres contenues dans le moule sont 
compactees par pressage isostatique a froid sous 60 
MPa puis cuites a 1200°C pendant 60 minutes. 



[0077] Le barreau obtenu est demoule et peut etre uti- 
lise en l'6tat, en etant consomme a partir de la face com- 
prenant seulement Zr0 2 + Y 2 0 3 , pour former un reve- 
tement ceramique ayant une couche interne en zircone 

5 yttriee accrochee sur la sous-couche metallique de bar- 
rierethermiqueet une couche externeen zircone yttriee 
modifiee par ajout de NiO diminuant la conductivity ther- 
mique et favorisant done I'etablissement d'un gradient 
de temperature plus eleve a travers la barriere thermi- 

10 que. 

[0078] Bien entendu, le nombre de couches distinctes 
du barreau pourrait etre superieur a 2, par exemple en 
introduisant une ou plusieurs couches intermedial res 
dans lesquelles de la poudre de NiO est introduce, mais 
15 dans une proportion intermediate entre 0 et celle con- 
tenue dans la couche superieure, 

Exemple 2 

20 [0079] Un barreau comprenant une composition va- 
riant sans palier est realise au moyen de I'installation de 
la figure 6 en introduisant respectivement dans un pre- 
mier et un deuxieme distributeur des melanges de pou- 
dres tels que ceux de I'exemple 1 , a savoir Zr0 2 + 7 % 
25 Y 2 0 3 et Zr0 2 + 7 % Y 2 0 3 + 5 % NiO. Le remplissage 
d'un moule identique a celui de I'exemple 1 est realise 
comme suit : 

1 er distributeur regie au debit maximum pendant 
30 une duree suffisante pour obtenir une hauteur de 
poudres dans le moule d'environ 50 mm, le 2 dme 
distributeur etant ferme, 

fermeture progressive du 1 er distributeur et ouver- 
ture progressive du 2* me distributeur pour obtenir 
35 un gradient de composition continu sur une hauteur 
d'environ 60 mm dans le moule, 
ouverture totale du 2 6me distributeur, le 1 er distribu- 
teur etant ferme, jusqu'au remplissage complet du 
moule. 

40 

[0080] Le compactage des poudres dans le moule est 
realise par pressage isostatique a froid sous 60 MPa et 
les poudres sont ensuite cuites a 1230°C pendant 60 
minutes. 

45 [0081] On obtient, apres demoulage, un barreau dont 
la composition varie progressivement entre une couche 
formee de Zr0 2 + 7 % Y 2 0 3 et une couche formee de 
Zr0 2 4- 7 % Y 2 0 3 + 5 % NiO. Le barreau est utilise en 
etant consomme a partir de la couche formee de Zr0 2 
50 + 7%Y 2 0 3 pourformerun revetement ceramique a gra- 
dient de composition progressif ayant une conductivity 
thermique abaissee dans la partie exterieure. 



1. Precede de formation d'un revetement ceramique 
sur un substrat par depdt physique en phase vapeur 
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sous faisceau electrons, comprenant les etapes 
de: 

mise en place dans une chambre d'une cible 
composite en forme de barreau forme de pou- 
dres c6ramiques et pr6sentant une composi- 
tion non uniforme en direction longitudinale, 
introduction dans la chambre d'au moins un 
substrat sur lequel un revetement ceramique 
ayant un gradient de composition doit §tre for- 
me, et 

balayage d'une face superieure du barreau par 
un faisceau d'electrons afin de provoquer la fu- 
sion du materiau du barreau a sa face supe- 
rieure et la formation d'un nuage de vapeur 
dans la chambre sous pression reduite, 

caracterise en ce que : 

on utilise un barreau pr6sentant une pluralite 
de couches superposees de compositions drf- 
ferentes, la composition etant, au sein de cha- 
que couche, uniforme dans toute la section 
transversaie du barreau, et chaque couche 
comportant de la zircone et au moins un oxyde 
choisi parmi des oxydes de nickel, de cobalt, 
de fer, d'yttrium, d'hafnium, de cerium, de Ian- 
thane, de tantale, de niobium, de scandium, de 
samarium, de gadolinium, de dysprosium, d*yt- 
terbium et d'aluminium, 
de sorte que le revetement c6ramique forme 
sur le substrat par consommation progressive 
du barreau reflete la variation de composition 
du barreau. 

2. Proc6d6 selon la revendication 1, caracterise en 
ce que Ton utilise un barreau dont la composition 
varie de facon sensiblement continue d'une couche 
a une autre. 

3. Procede selon la revendication 1 , caracterise en 
ce que Ton utilise un barreau dont la composition 
varie par palier d'une couche a une autre. 

4. Procede selon la revendication 3, caracterise en 
ce que le barreau est forme en superposant des 
galets de compositions differentes. 

5. Procede selon i'une quelconque des revendications 
1 a 4, pour la formation d'un revetement c6ramique 
sur un substrat constitue par une piece de turbine 
a gaz en superalliage munie d'une sous-couche 
m6tallique de barriere thermique. 

6. Procede selon I'une quelconque des revendications 
1 a 5, caracterise en ce que I'on utilise un barreau 
dont au moins une couche comporte en outre un 
compose choisi parmi des composes de type pyro- 



chlore, des composes de type Garnet et des com- 
poses a structure magnetoplumbite. 

7. Barreau forme d'une pluralite de couches differen- 
5 tes pour la mise en oeuvre du procede selon I'une 

quelconque des revendications 1 a 6, caracterise 
en ce que chaque couche a une composition uni- 
forme dans toute la section transversaie du barreau 
et comporte de la zircone et au moins un oxyde 
10 choisi par des oxydes de nickel, de cobalt, de fer, 
d'yttrium, d'hafnium, de cerium, de lanthane, de tan- 
tale, deniobium.de scandium, de samarium, de ga- 
dolinium, de dysprosium, d'ytterbium et d'alumi- 
nium. 

15 

8. Barreau selon la revendication 7, caracterise en 
qu'au moins une couche du barreau comporte en 
outre un compose choisi parmi des composes de 
type pyrochlore, des composes de type Garnet et 

20 des composes a structure magnetoplumbite. 

9. Barreau selon I'une quelconque des revendications 
7 et 8, caracterise en ce qu'il est forme de poudres 
compactees. 

25 

10. Barreau selon I'une quelconque des revendications 
7 a 9, caracterise en ce qu'il est realise en une 
seule piece avec des couches superposees distinc- 
tes. 

30 

11. Barreau selon I'une quelconque des revendication 
7 a 9, caracterise en ce que sa composition varie 
progressivement dans sa direction longitudinale. 

35 12. Barreau selon I'une quelconque des revendications 
7 a 9, caracterise en ce qu'il est forme par super- 
position de galets de compositions differentes. 

13. Barreau selon la revendication 12, caracterise en 
40 ce que les galets pr6sentent des reliefs d'accrocha- 

ge mutuel. 

14. Procede de fabrication d'un barreau selon I'une 
quelconque des revendications 7 a 11 , caracterise 

45 en ce qu'il comprend les etapes consistant a : 

preparer un premier melange de poudres ayant 
une premiere composition, 
preparer au moins un deuxieme melange de 
50 poudres ayant une deuxieme composition dif- 

f6rente de la premiere, 

introduire le premier melange de poudres puis 
le deuxieme melange de poudres dans un mou- 
le, 

55 - compacter les poudres dans le moule, et 

realiser une cuisson des poudres compactees. 

15. Procede selon la revendication 14, caracterise en 
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ceque I'on prepare diff6rents melanges de poudres 
correspondant a differentes compositions souhai- 
tees des couches du barreau, et on introduit suc- 
cessivement les differents melanges dans le moule. 

5 

16. Procede selon la revendication 14, caracterise en 
ce que Ton prepare au moins deux melanges de 
poudres, un comprenant une poudre de zircone et 
une poudre de stabilisant de la zircone et I'autre 
comprenant une poudre de zircone, une poudre de 10 
stabilisant de la zircone et une poudre de compo- 
sant additionnel, on introduit dans le moule un pre- 
mier melange de poudres, puis simultanement le 
premier melange de poudres et au moins un second 
melange de poudres en diminuant progressivement *s 
le d6bit du premier melange et en augmentant pro- 
gressivement le debit du deuxieme melange, et en- 
suite le deuxieme melange de poudres apres inter- 
ruption de Tintroduction du premier. 

20 

17. Procede selon la revendication 16, caracterise en 
ce que les melanges de poudres sont stockes dans 
des distributeurs respectifs et, lors de leur introduc- 
tion simultanee, sont m6langes par passage dans 

un melangeur afin d'etre introduits dans le moule. 25 

18. Procede selon I'une quelconque des revendications 
14 a 17, caracterise en ce que chaque melange 
de poudres est realise en milieu liquide. 



19. Procede selon ia revendication 18, caracterise en 
cequ'un liant organique est ajoute au milieu liquide. 
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